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В предыдущ ем сообщении (статья в этом сборнике) было показано, 
что при сравнении различны х  методов подготовки пробы наиболее р а ­
циональными оказались  два  способа: озоление пробы с серной кислотой 
[1— 3] и озоление в присутствии коллектора  — угольного порош ка [4— 7]. 
П ервый способ, как  это видно из табл. 1, д ает  более воспроизводимые 
результаты . Это связано, по-видимому, с тем, что сухой остаток с кол л ек ­
тором озоляется полностью. Спекш иеся остатки кокса растирались  с тр у ­
дом и это могло вы звать  неравномерное распределение элементов по всей 
массе угольного порошка. В связи с этим пробы нефтей, предназначен ­
ные для  исследования, озолялись сульфатным методом.
М е т о д и к а  а н а л и з а .  П робу  нефти (20— 25 г) помещ аю т в к в а р ­
цевую чашку, д о б авл яю т равное по объему количество серной кислоты, 
чаш ку ставят  на электрическую  плитку (с асбестом) и осторожно подо­
гревают. Постепенно увеличивая  тем пературу  подогрева, п род олж аю т 
нагревание до прекращ ения выделения паров сернистого газа  и о б р а зо ­
вания черной губчатой массы.
Ч аш ку  переносят в слегка подогретую муфельную печь и постепенно 
увеличиваю т тем пературу  до 500=Ь50°С . П рокал и ван и е  ведут до полного 
озоления сухого остатка; чаш ку охлаж даю т, доб авл яю т небольшие к о л и ­
чества спектрально-чистого угольного порошка, у вл аж н яю т  его спиртом, 
протираю т стенки чаш ки стеклянной палочкой с полиэтиленовым н а к о ­
нечником и переносят на зар ан ее  взвешенное часовое стекло. Эту оп ера­
цию повторяю т несколько раз, пока вся зола  количественно не будет 
перенесена из чашки. Д а л е е  часовое стекло с содерж имы м  взвеш иваю т 
и доводят вес концентрата  угольным порошком до 120— 150 мг. П робу 
тщ ательно  растираю т в присутствии спирта. Ч асть  полученной пробы р а з ­
бавл яю т угольным порошком в 10 и 100 раз  и снова растираю т аналогич­
ным образом. К  полученным пробам и эталонам  д об авл яю т 5% спект­
рально-чистого хлористого натрия, растираю т в течение 5— 10 мин и з а ­
полняют кан ал  рюмочного угольного электрода.
Н а  одной пластинке ф отограф ирую т триж ды  спектры подготовлен­
ных таким  образом  проб и эталонов с концентрациям и от 3 • 10~5 до 
1*10“2% на спектрограф е ИСП-28.
Источником возбуж дения в работе  служ ила  дуга переменного тока  
(сила тока  10 а ) .
Эталоны готовились растиранием  угольного порош ка с окислам и  со­
ответствующих элементов [8].
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На микрофотометре МФ-4 измерялась интенсивность аналитичес­
ких линий. Mn — X =  2801,06Â, Ti — 3088,ОЗА, Ѵ - 3 1 8 5 ,4 А ;  N i —
- 3 0 5 0 ,8 2  А; Cu — 3247,54 А; Pb -  2833,07 А; и по Д5 =  5 Л -  5Ф и Ig С 
строился калибровочный график.
Процентное содержание элементов в анализируемой нефти вы­
числяли по формуле
( G i - C 0)-W% M e  =
а-Н
C1 — содержание элемента в пробе нефти (по графику), %;
C0 — содержание элемента в холостой пробе (по графику), %; 
п — вес концентрата, г; 
а — разбавление, H  — навеска, г.
Результаты определения обработаны методом математической стати­
стики и приведены в табл. 2, 3, 4, 5, 6, 7.
Та б л иц а  1
Метод
озоления
Найдено, %
Mn Ni Pb Ti V Cu
Сульфатный CO i—i О I с
л
2 ,9 - IO-4 2 ,2-10-6 6 , 4 - IO-6 4 ,4 - IO- 4 5 - IO-5
1 ,6 -1 0 -5 3,2- IO-4 1,5 - IO-6 7 ,9 - IO- 6 4 ,7 - IO-4 4,37- IO-5
С коллектором 3,2-10-5 3 ,2 -10-4 2 , 6 - IO-6 4 , 6- Ю-6 9,4-Ю -4 5, M O -5
4,6-Ю -5 2,1-10-4 1 , 7- IO- 6 8 ,4 - IO-6 7,3-Ю - 4 3 ,1 -IO-5
Т а б л и ц а  2
Результаты спектрального анализа на содержание никеля
d
с
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Результаты
экспери­
ментов
10*% %
 о
ш
иб
ки
I Матюшкинская 34 5 17,0 ± 2 ,4 2,78 ± 6 ,6 17, 0 ± 6 ,6 38,8
2 Мыльджинская 7 12 2 ,7 ± 0 ,5 2 ,2 ± 0 ,3 3 2 ,7 ± 0 ,3 3 12,0
3 Новопортовская 79 5 0,55 ± 0 ,0 2 5 2,78 ± 0 .0 7 0 ,5 5 ± 0 ,0 7 12,0
4 Солы мок ая 24 4 0,053 — — - — — —
5 Советская 41 5 4 ,3 ± 0 ,3 2,78 ± 0 ,8 3 4 ,3 ± 0 ,8 3 19,5
б Киев-Еганская 350 5 1,2 — — — — —
7 Убинская 311 6 5,4 ± 0 .1 5 2,57 ± 0 ,4 5 ,4 ± 0 ,4 7 ,4
8 Толумская 13 6 0,68 ± 0 ,0 3 6 2,57 ± 0 ,9 3 0 ,6 8 ± 0 ,0 9 3 13,6
9 Ю -Чер емшансная 6 4,7 ± 0 ,2 2,57 ± 0 ,5 1 4 ,7 ± 0 ,5 1 11,0
10 Tазовская 11 8 9 ,0 ± 0 ,2 1 2,36 ± 0 ,5 9 ,0 ± 0 ,5 5,6
11 Трехозерная 527 11 2 ,0 ± 0 , 1 1 2,23 ± 0 ,2 4 2 ,0 ± 0 ,2 4 12,0
12 Русская 13 5 6 ,4 ± 0 .3 4 2,78 ± 0 ,9 4 6 ,4 ± 0 ,9 4 15,0
13 Толумская 25 5 1,3 ± 0 ,0 6 2 2,78 ± 0 ,1 7 1 , 3 ± 0 , 17 13,0
14 Стрежевая 15 6 8,5 ± 0 ,4 2,57 ± 1 ,0 3 8 ,5 ± 1 ,03 12,0
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Т а б л и ц а  3
Результаты спектрального анализа на содержание титана
с
с
g
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Результаты
экспери­
ментов,
105% %
 о
ш
иб
ки
1 Матюшкинская 34 3 0,57 ± 0 ,0 1 5 ± 0 ,0 5 0 ,5 7 ± 0 ,0 5 8 ,8
2 Толумская 3 3 1,53 — — — — —
3 Советская 41 6 0,201 — — — — —
4 Киев-Еганская 350 3 0,23 — — — —
5 Солымская 24 2 0,405 — — — — —
6 Новополтавская 7 0,88 — — — —
7 Мыльджинская 7 9 2,1 ± 0 ,0 5 7 2,31 ± 0 ,1 1 2 ,1 ± 0 ,11 5 ,2
8 Убинская 311 4 0 ,9 ± 0 ,0 7 2,36 ± 0 ,2 2 0 ,9 ± 0 ,2 2 24,0
9 Ю -Чер емшанская 4 1,8 — — — — —
10 Таізовская 11 5 3 ,3 ± 0 ,2 4 2,78 ± 0 ,6 8 3 , 3 ± 0 , 68 120,0
11 Трехозерная 527 8 0,26 ± 0 ,1 7 2,36 ± 0 ,4 0 ,2 8 ± 0 ,4 14,0
12 Русская 13 7 3 ,7 ± 0 ,2 2 2,45 ± 0 ,5 4 3 ,7 ± 0 ,5 4 14,0
13 Толумекая 25 5 2 ,3 ± 0 ,1 2 2,78 ± 0 , 33 2 ,3 ± 0 .3 3 14,3
14 Стрежевая 15 4 5 ,9 ± 0 ,4 3 3,18 ± 1 ,3 7 5 ,9 ± 1 ,37 23,3
Т а б л и ц а  4
Результаты/ спектрального анализа на содержание свинца
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g
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6 Результаты  экспери­
ментов 
IO6 % %
 о
ш
иб
ки
1 Матюшкинская 34 4 1,9 ± 0 ,3 3,Т8 ± 0 ,4 1 1, 9 ± 0 , 41 21,6
2 Мыльджинская 7 12 14,5 ± 0 ,5 2 2 ,2 ± 1  ? 1 14 ,5 ± 1 , 1 7 ,6
3 Новопортовская 79 4 52,0 ± 2 ,0 3,18 ± 6 ,4 5 2 ,0 ± 6 ,4 12,3
4 Солымская 24 4 0,54 — — — — —
5 Советская 41 4 0,92 — — — — —
6 Киев-Еганская 350 5 7 ,2 ± 0 ,54 2,78 ± 1 , 5 7 ,2 ± 1 ,5 21 ,0
7 Убинская 311 6 2 ,5 — — — — —
8 Толумская 13 4 3 ,2 — — — — —
9 Ю -Чер емш анск ая 4 2 ,9 ± 0 ,2 3 3,18 ± 0 ,7 3 2 ,9 ± 0 ,7 3 25,2
10 T а з о в ск а я 11 5 0,92 ± 0 ,0 7 4 2,78 ± 0 ,2 0 ,9 2 ± 0 ,2 22
11 Трехозерная 527 5 1,8 ± 0 ,1 6 2,78 ± 0 ,4 6 1, 8 ± 0 , 46 25
12 Русская 13 5 6,7 ± 0 ,1 9 2,78 ± 0 ,5 4 6 ,7 ± 0 ,5 4 8 ,5
13 Толумская 25 4 5 ,5 ± 0 ,1 3 3,18 ± 0 ,4 1 5 , 5 ± 0 ,41 7 ,5
14 Стрежевіая 15 5 1,3 ± 0 ,1 3 2,78 ± 0 ,3 5 1 ,3 ± 0 ,3 5 27
Т а б л и ц а  5
Результаты спектрального анализа на содержание меди
с
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Результаты  
экспери­
ментов IO5
VOS
ао
1 Матюшкинская 34 3 0 ,43 __ __ _ _ _
2 Мыльджиеская 7 6 ' 5 0 ,0 ± 1 , 3 2 ,57 3 ,3 5 0 ± 3 , 3 6 ,6
3 Новопортовская 79 6 2 ,8 ± 0 ,6 5 2 57 0 ,17 2 ,8 ± 0 ,1 7 6,1
4 Солы мекая 24 4 0 ,55 — — — — —
5 Советская 41 5 1 ,6 — — — — —
6 Киѳв-Еганіская 350 4 1 ,8 ± 0 ,0 7 3, 18 ± 0 ,2 2 1 ,8 ± 0 ,2 2 12, 0
7 Убинская 311 4 15,0 ± 1 ,3 0 3 ,18 ± 4 , 1 15 ± 4 , 1 28 ,0
8 Толумсжая 13 4 2 8 ,0 ± 1 , 6 3 ,18 ± 5 , 1 2 8 ,0 ± 5 ,1 18 ,0
9 Ю-Черемшанская 3 3 ,6 — — — — —
10 Трехозерная 527 7 5 ,4 ± 0 ,3 6 2 ,45 ± 0 ,8 8 5 ,4 ± 0 ,8 8 16,5
11 Тазовекая 11 9 17,0 ± 1 , 0 2,31 ± 2 ,3 17 ± 2 , 3 13,5
12 Русская 13 4 0 ,8 ± 0 ,5 5 2 ,36 ± 1 ,5 3 0 , 8 ± 1 ,53 19, 2
13 Толумская 25 7 7 ,0 5 ± 0 ,6 3 2 ,45 ± 1 ,6 3 7 , 0 5 ± 1 ,63 23 ,3
14 Стірежевая 15 6 2 ,6 ± 0 ,1 6 2 ,57 ± 1 ,5 4 2 ,6 ± 0 ,4 15,4
Та б л иц а  6
Результаты спектрального анализа на содержание марганца
с
с
g
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Результаты
экспери­
ментов
10^96 %
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ш
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1 Матюшкинская 34 4 2 ,2 ± 0 ,1 5 3, 18 ± 0 ,4 8 2 ,2 ± 0 ,4 8 22 ,0
2 Мыльджинская 7 8 2 7 ,0 ± 0 ,9 2 2 ,3 6 ± 2 ,2 2 2 7 ,0 ± 2 ,2 8 ,0
3 Новопортовская 79 9 1 ,6 ± 0 ,0 7 2, 31 ± 0 ,1 6 1 ,6 ± 0 ,1 6 10,0
4 Солымісжая 24 5 0,41 ± 0 ,0 3 4 2 ,7 8 ± 0 ,0 9 5 0,41 ± 0 ,0 3 4 2 3 ,0
5 Советская 41 6 0 ,65 ± 0 ,0 4 3 2 ,57 ± 0 , 1 1 0 ,6 5 ± 0 , 11 17, 0
6 Киев-Еганская 350 6 0 ,8 ± 0 ,0 5 3 2 ,5 7 ± 0 ,1 4 0 , 8 ± 0 , 14 17,5
7 Убинская 311 8 0 ,8 4 ± 0 ,0 2 2 ,3 6 ± 0 ,0 4 7 0 ,8 4 ± 0 ,0 4 7 5 ,6
8 Толумская 13 5 6 ,0 ± 0 ,3 5 2 ,78 ± 0 ,9 7 6 ± 0 ,9 7 16,0
9 Ю-Черемшанская 4 0 ,4 5 ± 0 ,0 2 1 3, 18 ± 0 ,0 6 7 0 ,4 5 ± 0 ,0 6 7 15, 0
10 Тазоівская 11 11 1,5 ± 0 ,1 1 2 ,2 3 ± 0 ,2 4 1, 5 ± 0 , 24 16,0
И Трехозерная 527 7 0 ,3 ± 0 ,0 1 8 2 ,4 5 ± 0 ,0 4 5 0 , 3 ± 0 , 045 15,0
12 Русская 13 8 5 ,9 ± 0 ,4 4 2 ,3 6 ± 1 ,0 5 5 , 9 ± 1 ,05 17,0
13 Толумская 25 6 6 ,3 ± 2 3 2,57 ± 0 ,5 9 6 ,3 ± 0 ,5 9 9 ,3
14 Стрежевая 15 4 6 ,4 ± 1 , 0 3, 18 ± 1 , 6 6 , 4 ± 1 ,6 25 ,0
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Т а б л и ц а  7
Результаты спектрального анализа на содержание ванадия
с
с
g
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арифм. 
± S x -  IOi П
ар
ам
ет
р
С
тъ
ю
де
нт
а
т0
,95
А
бс
ол
ю
т.
от
кл
он
ен
ие
±6
-1
0*
Результаты
экспери­
ментов
10^ %
%
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ш
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1 Матюшкинская 34 6 11,0 ± 0 ,6 2,57 ± 1 ,5 5 11 ,0 + 1 ,5 5 1,4
2 Мыльджинская 7 6 4 ,8 ± 0 ,1 3 2 ,57 ± 0 ,3 5 4 ,8 ± 0 ,3 5 7 ,2
3 Новопортовская 79 6 2 ,0 ± 0 ,1 1 2,57 ± 0 ,2 9 2 ,0 + 0 ,2 9 15,0
4 Солымская 24 5 0,34 — — — — —
5 Советская 41 4 1Л ± 0 ,7 5 3,18 ± 0 ,2 8 1 ,1 + 0 ,2 8 25,0
6 Киев-Еганская 350 5 0,19 ±0,011 2,78 ± 0 ,0 3 2 0 ,1 9 + 0 ,0 3 2 5,8
7 Убинская 311 5 7 ,3 ± 0 ,4 2 2,78 ± 1 , 2 7 ,3 + 1 ,2 16,0
8 Толумекая 13 6 0,11 ± 0 ,01 2,57 ± 0 ,0 2 6 0 ,И ± 0 ,0 2 6 23,0
9 Ю-Черемшанская 6 1,0 ± 0 ,0 5 2 2,57 ± 0 ,1 3 1 ,0 + 0 ,1 3 13,0
10 Тазовская 11 4 7 ,5 ± 0 ,6 7 3,18 ± 0 ,21 7 ,5 + 0 ,2 1 28,0
И Трехозерная 527 5 3 ,3 ± 0 ,1 2 2,78 ± 0 ,3 3 3 ,3 + 0 ,3 3 10,0
12 Русская 13 5 1,9 ± 0 ,0 9 2,78 ± 0 ,2 5 1 ,9 + 0 ,2 5 13,0
13 Толумская 25 4 1,35 ± 0 ,0 8 3,18 + 0 ,25 1 ,3 5 + 0 ,2 5 19,0
14- Стрежевая 15 4 5 ,5 — — — — . —
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